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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung liegt auf dem technischen Gebiet der Disazopigmente. 
Diazopigmente der allgemeinen Formel (I) 




(i) 



sowie Verfahren zu ihrer Herstellung sind unter anderem in folgenden Offenlegungs- und Patentschriften 
beschrieben: 

DE-A-15 44 453 (GB-A-10 66 769), DE-A-22 54 625 (US-PS 3 872 078), DE-A-40 39 590 (GB-A 22 39 254), EP- 
A-25 164 (CA- A-l 1 35 688), US- PS 3 413 279 und US-PS 3 513 154. 

In fast alien beschriebenen Verfahren ist jedoch immer ein Verfahrensschritt in Gegenwart eines organischen 
Ldsungsmittels notwendig, um die Pigmente in anwendungstechnisch wertvoller Form zu erhalten. In vielen 
Fallen ist noch ein zusatzlicher Verfahrensschritt notwendig, beispielsweise die Nachbehandlung der Rohpig- 
mente in einem organischen LosungsmitteL 

In der DE-A-21 35 468 (US- PS 3 759 733) wird die Herstellung eines Pigments der Formel (I) ohne die 
Verwendung eines Ldsungsmittels beschrieben. Das erhaltene Pigment erfullt jedoch die Anforderungen, die 
heute an ein Druckfarbenpigment gestellt werden, nicht zufriedenstellend. 

In der EP-A-25164 (CA-A-1 1 35 688) und der DE-A-24 10 240 (US-PS 3 978 038) werden Verfahren beschrie- 
ben, nach denen die im waBrigen Medium hergestellten Pigmente der allgemeinen Formel (I) in Losungsmitteln, 
beispielsweise Dimethylformamid, N-Methyl-2-pyrrolidon, Nitrobenzol oder o-Dichlorbenzol, in einem zusatzli- 
chen Verfahrensschritt nachbehandelt werden. 

In der DE-A-25 11 092 (US- PS 3 951 943) wird ein Verfahren zur Herstellung der genannten Pigmente im 
waBrigen Medium beschrieben, wobei dem waBrigen Medium jedoch groBe Anteile cydischer Ether, beispiels- 
weise Tetrahydrof uran oder 1 ,4-Dioxan, zugesetzt werden. 

Verfahren, nach denen sich derartige Disazopigmente durch Umsetzung vonTriazenen mit l,4-Bis(acetoace- 
tylamino)-benzolen in organischen Losungsmitteln hersteilen lassen, sind unter anderem bekannt aus der DE- 
A-23 26 298 (CA- PS 994 762), der DE-A-24 10 240 (US-PS 3 978 038) und der DE-A-22 44 035 (US- 
PS 4 055 559). 

Der vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zu entwickeln, nach dem Pigmente der 
allgemeinen Formel (I) in okologisch und okonomisch vorteilhafter Weise, insbesondere unter Verzicht auf 
organische Loseraittel, erhalten werden. 

Es wurde gefunden, daB sich Pigmente der allgemeinen Formel (I) uberraschenderweise in waBrigem Medium 
ohne Losungsmitteizusatz und ohne einen zusatzlichen Verfahrensschritt zur Nachbehandlung hersteilen lassen, 
wenn man bei der Herstellung des jeweiligen Pigments spatestens vor dessen Isolierung ein oder mehrere 
nichtionische Tenside, die in wafiriger Ldsung einen Trubungspunkt aufweisen, zusetzt 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von Disazopigmenten der Formel 
(I) oder einem Gemisch besagter Disazopigmente, worin 

D 1 und D 2 gleich oder verschieden sind und einen unsubstituierten oder einen durch 1 bis 5, vorzugsweise 1 bis 3, 
Reste substituierten Phenylrest, einen unsubstituierten Naphthylrest oder einen durch 1 bis 5, vorzugsweise 1 bis 
3, Reste substituierten Naphthylrest, einen unsubstituierten Anthrachinonrest oder einen durch 1 bis 5, vorzugs- 
weise 1 bis 3, Reste substituierten Anthrachinonrest, einen Rest eines kondensierten aromatischen Heterocyclus, 
welcher 1 bis 3 gleiche oder verschiedene Heteroatome aus der Reihe Stickstoff, Sauerstoff und Schwef el enthilt 
und welcher unsubstituiert oder durch 1 bis 3 Reste substituiert ist, vorzugsweise einen Rest eines benzokonden- 
sierten heterocyclischen FQnf- oder Sechsringes; 

R 1 und R 2 gleich oder verschieden sind und ein Wasserstoff- oder Halogenatom, eine Ci — CU-Alkyl-, Ci — C4-AI- 
koxy-, Ci-Cs-Alkoxycarbonyl-, Nitro-, Cyano-, Phenoxy- oder Trinuormethylgruppe bedeuten, durch Azo- 
kupplung, 

dadurch gekennzeichnet, daB man die Azokuppiung 

a) in waBrigem Medium und in Abwesenheit eines organischen Ldsungsmittels in einem einzigen Verfah- 
rensschritt durchfuhrt und 

b) spatestens unmittelbar vor der Isolierung des Disazopigments mindestens ein nichtionisches Tensid, das 
in waBriger Losung einen Trubungspunkt hat, zusetzt 

Das erfindungsgemaB eingesetzte nichtionische Tensid kann an unterschiedlichen Stellen des Herstellungs- 
verfahrens zugesetzt werden. Beispielsweise kann der Zusatz vor der Azokuppiung zur Diazoniumsalzldsung 
oder zur L5sung oder Suspension der Kupplungskomponente erfolgen. Der Zusatz kann auch zu verschiedenen 
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Zeitpunkten vorgenommen werden. Bevorzugt ist der Zusatz vor cinem eventuellen Aufheizen der Pigmentsu- 
spension. Der Zusatz des nichtionischen Tensids muB jedoch spatestens vor der Isolierung des Disazopigments 
erfolgen. m 

Die Isolierung des Pigments aus der Reaktionsmischung geschieht durch Filtration, Abpressen oder ahnliche 
ubliche MaBnahmen. Das Waschen mit Wasser erfoigt bei einer Temperatur oberhalb des Trubungspunkts des 5 
verwendeten nichtionischen Tensids. Dadurch konnen Idsliche Nebenprodukte, beispielsweise Salze, ausgewa- 
schen werden, ohne den Tensidgehalt des Produkts wesentlich zu verandern. 

Die Auswahl des erfindungsgemaB eingesetzten nichtionischen Tensids sowie die erforderliche Tensidmenge 
sind von der chemischen Konstitution, der spezifischen Oberflache des jeweiligen Pigments der Formel (IX den 
speziellen Verfahrensbedingungen und den anwendungstechnischen Anforderungen an das Pigment abhangig. 10 

Ein fGr den Zweck der vorliegenden Erfindung geeignetes nichtionisches Tensid muB in waBriger Losung 
einen Triibungspunkt aufweisen. Der Triibungspunkt der Tenside in Wasser liegt bevorzugt zwischen 5 und 
90° C, insbesondere zwischen 20 und 70°C Die Trubungspunkte werden nach DIN 53917 bestimmt Die Menge 
an nichtionischem Tensid oder Tensidgemisch liegt zwischen 3 und 25, vorzugsweise zwischen 7 und 17, 
Gewich tsteilen, bezogen auf 1 00 Gewichtsteile Pigment oder Pigmentgemisch der allgemeinen Formel (I). is 

Fur das erfindungsgemaBe Verfahren ist eine Vielzahl nichtionogener Tenside mit unterschiedlichen chemi- 
schen Strukturen von Interesse, sof ern sie die Bedingung erfullen, einen Trubungspunkt in Wasser aufzuweisen. 
Von Interesse sind in diesem Zusammenhang Oxalkylate von aromatischen, cycloaliphatischen oder heterocycli- 
schen Hydroxy- oder Aminoverbindungen oder Mischungen aus mindestens zwei der genannten Oxalkylate. Ais 
besonders geeignet haben sich nichtionogene Oxalkylate von Alkoholen, Fettalkoholen, Phenolen, Alkylpheno- 20 
len, Naphtholen, Alkylnaphtholen und Fettaminen mit Ethylenoxid und/oder Propylenoxid sowie Blockpolyme- 
re von Ethylenoxid und Propylenoxid erwiesen. Die Temperatur des Trubungspunktes derartiger Verbindungen 
hangt von der Lange der Polyalkylenoxy-Kette ab und kann bei der Synthese der Tenside durch Wahl der 
eingesetzten Menge an Ethylenoxid und/oder Propylenoxid variiert werden. Von besonderem Interesse sind 
Verbindungen mit einer Poly(ethylenoxy)-Kette oder einer Poly(ethylenoxy)-poly-(methylethylenoxy)-Kette, die 25 
uber ein Sauerstoff- oder ein Stickstoff atom mit Resten der folgenden Art verbunden sind: 

aliphatische oder cycloaliphatische, primare oder sekundare, gesattigte oder ungesattigte Alkylreste mit 6 bis 26 — 
C-Atomen, insbesondere bevorzugt Alkylreste mit 10 bis 18 C-Atomen Kettenlange, beispielsweise Nonyl-, 
Decyl-, Undecyh Dodecyl-, Tridecyh Tetradecyl-, Pentadecyl-, Hexadecyl-, Heptadecyl-, Octadecyl-, 2-Butyloc- 
tyl-, 2-Phenyloctyl-, 2-Hexyidecyl-, 2- Heptyl- undecyl-, 2-Octyldodecyl-, 2-Nonyltridecyl- f 2-Decyltetradecyl-, 30 
1 0-UndecenyI-, Oleyl-, 9-Octadecenyl-, linoleyl- oder Linolenylreste; ^ 
aromatische Reste wie der gegebenenfalls substituierte Phenyl- oder der Alkylphenylrest mit bis zu drei 
primaren oder sekundaren C4— Ci2-Alkylresten, vorzugsweise den Hexylphenyl-, Heptylphenyl-, Octylphenyl-, 
Nonylphenyl-, Undecylphenyl-, Dodecylphenyl-, Isononylphenyl-. Tributylphenyl- oder Dinonyiphenylrest und 
der Phenylrest, der mit weiteren aromatischen Resten substituiert ist, wie der Benzyl-p-phenyl-phenylrest; 35 
Naphthyl- oder Ci —O-AIkylnaphthylreste, vorzugsweise der ct-Naphthyl- oder P-Naphthylrest oder der Alkyl- 
P-naphthylrest mit 1 bis 3 unverzweigten oder verzweigten Ci— Ci6-Alkylgruppea beispielsweise Methyl, Butyl, 
Octyi, Nonyl, DecyL Dodecyl oder Tetradecyl; 
unsubstituierte oder mit 1 bis 3 Ci— Ci8-Alkylresten substituierte heterocyclische Reste oder mit 1 bis 3 
heterocyclischen Resten substituierte Alkylreste, beispielsweise der 2-£2-<8-Heptadecen-l-yl)-4» 5 -dihydro-l-imi- 40 
dazolylj-ethyl-Rest Mit heterocyclischen Resten sind sowohl cycloaliphatische als auch aromatische Rest 
gemeint m 

Von besonderem Interesse sind auch Gemische der vorstehend genannten Verbindungen und insbesondere 
Gemische, wie sie bei der Oxalkylierung mit Ethylenoxid und/oder Propylenoxid von synthetischen Fettalkoho- 
len aus der Oxosynthese oder von Fettalkoholen aus naturlichen Rohstoffen nach Fettspaltung und Reduktion 45 
gewonnen werden. Als natGrliche Rohstoffe kommen Kokosol, Palmdl, Baumwollsaatol, Sonnenblumenol, Soja- 
bohnendl, Leindl, RubdUTalg und Fischdl in Betracht. Ebenso geeignet sind entsprechende Fettamin-Oxalkylate 
aus den genannten natiirlichen Rohstoffen, insbesondere Kokosfettamin,Talgamin oderOleylamin. 

Von besonderem Interesse sind ferner oxalkylierte, hohermolekulare oberflachenaktive Mittel, beispielsweise 
die in DE-A-21 56 603 (US-PS 3 841 888 und 3 947 287) beschriebenen Aminooxalkylate, die in DE-A-27 30 223 50 
beschriebenen Kondensationsprodukte aus Phenolen, Alkanolen, Aikylenoxid und Carbonsauren, die in DE- 
Al-30 26 127 (US-PS 4 960 935) beschriebenen Bisphenolderivate. die in DE-A1-24 21 606 (US- PS 3 998 652) 
beschriebenen Kondensationsprodukte aus Phenolen, Formaldehyd, Aminen und Aikylenoxid sowie die in 
EP-A1-17 189 (CA-A-1 158 384) beschriebenen wasserlosiichen OxaUcylierungsprodukte, wobei diejenigen ober- 
flachenaktiven Mittel ausgenommen sind, die keinen Trubungspunkt in waBriger Losung haben. 55 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren lassen sich Pigmente oder Pigmentgemische der allgemeinen For- 
mel (I) herstellen. Die aligemeine Formel (I) ist als idealisierte Formel zu verstehen und umfaBt auch die 
entsprechenden tautomeren Verbindungen sowie die mdglichen Konfigurationsisomere jeder tautomeren 
Form. Verbindungen der allgemeinen Formel (I) Ue£en»ubecwiegend in der Hydrazonform vor. Die idealisierte 
Formel (I) umfaBt deshalb vor allem auch die Bishydrazonform. 60 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird in der Weise durchgefuhrt, daB man in oder rahrr verschiedene 
Amine der Formel D— NH2, worin D die Bedeutung von D 1 oder D 2 hat, diazotiert und mit 0,45 bis 035 Mot 
vorzugsweise 0,5 bis 0,53 Mol, einer oder mehrerer verschiedener Verbindungen der Formel (II), 
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worm R ! und R 2 die vorstehend definierten Bedeutungen habere pro Mol der insgesamt umzusetzenden Diazo- 
niumsalze kuppelt 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird bevorzugt in der Weise durchgefuhrt, daB man ein Amin der Formel 
D— NH2 diazotiert und mit 0,5 bis 0,53 Mol, bezogen auf 1 Mol des Amins D— NH2, einer Verbindung der 
20 Formel (II) kuppelt, wobei man Pigmente der aligemeinen Formel (1) erhalt, in der D 1 und D 2 die gleiche 
Bedeutung haben. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird insbesondere in der Weise durchgefuhrt, daB man ein Ajnin der 
Formel D— NH2 diazotiert und mit 03 bis 0,53 Mol bezogen auf 1 Mol des Amins D— NFfe, einer Verbindung 
der Formel (III) kuppelt, 

25 




(in) 



worin R 1 und R 2 die vorstehend definierten Bedeutungen haben, vorzugsweise jedoch Wasserstoff, Chlor, Brom, 
Trifluormethyl Methyl Ethyl Methoxy, Ethoxy, Propoxy, Butoxy, Cyano, Nitro, Ethoxycarbonyl oder Methox- 
40 ycarbonyL 

Als Diazokomponenten D— NH2 kommen diazotierbare aromatische Amine in Betracht, insbesondere Anili- 
ne, Aminoanthrachinone und heterocyclische aromatische Amine, wobei die diazotierbaren Amine jeweils ein- 
oder mehrfach substituiert sein kdnnen. 

Beispiele fur aromatische Amine, die fur das erfindungsgemaBe Verfahren von Interesse sind, sind Anilin und 

45 substituierte Aniline, vorzugsweise Anilin mit 1 bis 3 Substituenten aus der Gruppe Ci — C4-AJkyl insbesondere 
Methyl oder Ethyl; Ci— CVAlkoxy, insbesondere Methoxy oder Ethoxy; Phenoxy, Halogenphenoxy; Carboxy; 
Carbalkoxy wie Carbo methoxy, Carboethoxy, Carbopropoxy, Carboisopropoxy oder Carbo butoxy; Acyl insbe- 
sondere Acetyl oder Benzoyl; Acyloxy, insbesondere Acetoxy; Acylamino, insbesondere Acetylamino oder 
Benzoylamino; unsubstituiertes oder N-mono- oder N,N-disubstituiertcs Carbamoyl oder unsubstituiertes oder 

50 N-mono- oder N,N-disubstituiertes Sulfamoyl wobei als Substituenten Ci— d-AJkyl oder ein- bis dreifach 
substituiertes Phenyl oder ein unsubstituierter oder substituierter aromatischer Heterocyclus hi Betracht kom- 
men; Ci— C4-Alkylamino oder Phenylamino; Ci — Gj-Alkylsulfonyl oder Phenylsulfonyl; Phenylsulfonylamino; 
Sulf o; Cyano; Halogen, insbesondere Chlor oder Brom; Nitro und Trifluormethyl 
Beispiele fur substituierte Aniline, die fur das erfindungsgemaBe Verfahren von Interesse sind, sind 2-, 3- und 

55 4-NitroaniIin, 2-, 3- und 4-Chloranilin, 2-3- und 4-Methylanilin, 2-, 3- und 4-Ethylanilin, 2-3- und 4-Trifluormethyl- 
aniiin und 2-, 3-und 4-Methoxyanilin; 23-, 2,4-, 23-, 2,6-, 3,4- und 33-Dinitroanilin, 23-, 2,4-, 23-, 2,6-, 3,4- und 
33-Dichloranilin, 4-Chlor-2-nitroanilin, 4-Methyl-2-nitroanilin und 4~Methoxy-2-nitroanilin; 5-Chlor-2-nitroani- 
lin, 5-Methyl-2-nitroanilin und 5-Methoxy-2-nitroanilin; 2-Chlor-4-nitroanilin, 2-Methyl-4-nitroan0in und 2-Me- 
th xy-4-nitroanilin; 2-Chlor-5-nitroanilin, 2-Methyl-5-nitroanilin und 2-Methoxy-5-nitroanilin; 2-Chlor-4-me- 

60 thylanilin und 2-<2hlof^nlfethoxyanilin; 2-Chlor-5-methylanilin, 2-Chior-5-methoxyanilin und 2-Chlot*-5-trifluor-** 
methylanilin; 3-Chlor-2-methylanilin und 3-Chlor-2-methoxyanilin; 4-Chlor-2-metbylanilin, 4-Chlor-2-methoxy- 
anilin, 4-ChIor-23-dimethylanilin und 4-Chlor-2-trifluormethylanilin; 5-Chlor-3-methylanilin, 5-Chlor-3-me- 
thoxy anilin, 5-Chlor-2-phenoxyanilin und 5.Chlor-2-(4-chlorphenoxy)-aniIin; 2,43-, 23,4-, 233-, 2,4,6-, 233- und 
3,43-Trichloranilin; 4-Phenoxyanilin; 33-Bis(trifluormethyl)-aniIin; 5~Methyl-2-methoxyaniIin; 4-Acetyiaminoa- 

65 nilin und 2-Chlor-4*methyl-5-acetylaminoanflin; 4-Benzoylamino-23-dimeth xy anilin, 4-BenzoyIamino-2-chlor- 
5-methoxyanilin, 4-Benzoyiamino-2-methoxy-5-methylanilin und 5-Benzoylamino-2 f 4-dimethylanilin; 4-Cyano- 
23-dimethoxy anilin und 2-Chlor-4-cyano-5-methylanilin; 2-, 3- und 4- AminobenzoesSure; 2-3- und 4-Aminoben- 
zoesauremethylester, -ethylester, -propylester und -butylester, insbesondere 2- Aminobenzol- 1 ,4-dicar bonsaure- 
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dimethylester und -diethyiester (Aminoterephthalsaureester), fernerhin 4-Amino-3-nitroberaoesauremethyle- 
ster, 3-Amino-4-methoxybenzoesaureisopropyIamid 5-Aminobenzol-l3-dicarbonsauredimethylester und -o^t- 
hylester (Aminoisophthalsaureester); 2-, 3- und 4-Aminobenzamid; 3-Ajninobenzamid, das in 4-Stellung durch 
Chlor, Methyl, Methoxy oder Carbomethoxy substituiert ist, und 4-Aminobenzamid, das in 3-Stellung durch 
Chlor, Methyl Methoxy oder Carbomethoxy substituiert ist, sowie Derivate der vorstehenden Benzamide, die 
am Amid-Stickstoffatom durch Methyl, Ethyl, Phenyl, Methylphenyl oder Dimethyiphenyi, bevorzugt 2,4-Dime- 
thylphenyl Chlor- und Dichlorphenyl, insbesondere 4-Chlorphenyl und 2,5- Dichlorphenyl, 2-, 3-und 4-Carba- 
moylphenyl, Methoxyphenyl, Benzothiazol-2-yl oder Benzimidazol-2-on-5-yl substituiert sind, wie 3-Ammo- 

4- chlorbenzamid, 3-Amino-4-methylbenzamid, 3-Amino-4-methylbenzoesaure-N-methylamia\ 3-Amino-4-me- 
thoxybenzanilid,3-Amino-4-methoxycarbonylbenzoesaure-N-{2^ 3-Amino-4-methoxyben- 
zoesaure-N-(4-carbamoylphenyl)amii 3-Amino-4-methylbenzoesaure-N-(4-sulfophenyl)-ami<i, 4-Amino-2,5-di- 
methoxybenzoesaure-N-(2,4-dimethylpheny!)amid, N-(2,4-DihydrpxychinazoUn-6-yl)-4-aminobenzamid, und 
N-{6-Chlorbenzothiazol-2-yl)-4-aminobenzamid, 2-Phenylsulfonylanilin, 2-Ethylsulfonyl-5-tnnuormethylanihn, 

5- Ethylsulfonyl-2-methoxyanilin und 5-Benzylsulfonyl-2-methoxyanilin, 2-, 3- und 4-Aminobenzolsulfonsaure, 

2- Aminobenzol-l f 4-disuifonsaure, 2-Amino-4 methylbenzolsulfonsaure, 2-Amino-4-chlor-5-methylbenzolsulfon- 
saure, 2-Amino-5-chlor-4-methylbenzolsulf onsaure und 2-Amino-5-chlor-4-carboxybenzolsulfonsaure, 2-, 3- und 
4-Aminobenzolsulfonamid, 4-Amino-3-methoxybenzolsuifonamid, 4-Amino-2,5-dimethoxybenzolsulfonamid 
und 4-Amino-2-methoxy-5-methylbenzolsulfonamid sowie Derivate der vorstehenden Benzolsulfonamide, die 
am Amid-Stickstoffatom durch Methyl, Ethyl, Phenyl, Chlorphenyl, Dichlorphenyl, Methylphenyl, Dimethyiphe- 
nyi oder Methoxyphenyl substituiert sind, wie 3-Amino-4-methoxybenzoI-N,N-diethylsulfonamia\ 3-Amino- 
4-methoxybenzol-N-butylsulfonamid, 3-Amino-2-methylbenzol-N,N-dimethylsulfonamid, 4-Amino-2 T 5-dime- 
thoxybenzolsulfanilid, 4-Amino-2^-dimethoxybenzol-N-methylsulfonamid, 4-Amino-2-methoxy-5-methylben- 
zol-N-methylsulfonamid und 5-Amino-2-methylbenzoI-sulfaniiid 

Fiir das erfindungsgemaBe Verfahren sind Aminoanthrachinone, die uber die 1-oder 2- Position mit dem 
N-Atom der Azobrucke verbunden sind, von Interesse, beispielsweise unsubstituierte oder durch 1 bis 3 Reste 
aus der Gruppe Halogen. Hydroxy, Nitro, Ci-Ct-Alkyl Carboxyl, Acyl, COO C i -CU- Alky 1, CONH 2 , Acyla- 
mino, Ci -Q-Alkoxy, Ci -Ce-Alkylamino, Benzyiamino, Anilino, Ci -C4- Alkyithio und Ci -d-Alkylphenylsul- 
fonylamino subsitutierte Aminoanthrachinone, insbesondere 1-Aminoanthrachinon und 2-Aminoanthrachmon 
sowie substituierte Aminoanthrachinone, beispielsweise 1- Amino- 2-chloranthrachinon, l-Amino-3-chIoranthra- 
chinon, l-Amino-4-chloranthrachinon, l-Amino-5-chIoranthrachinon, 1 -Amino-6-chloranthrachinon, 1-Ammo- 
5,8-dichloranthrachinon, t-Amino-6,7-dichIoranthrachinon, 1 - Amino-2-bromanthrachinon, l-Amino-3-broman- 
thrachinon, 1 - Amino- 2,4-dibromanthrachinon, 1 - Amino-6-fluoranthrachinon, 1 - Amino-7-fluoranthrachmon, 
1 -Amino-€,7-difluoranthrachinon, 2- Amino- ! -chloranthrachinon, 2- Amino-3-chloranthrachinon, 2-Amino- 

3- bromanthrachinon, 1 - Amino-4-nitroanthrachinon, l-Amino-5-nitroanthrachinon, l-Amino-2-methylanthrachi- 
non, l-Aroino-2-methyl-4-chloranthrachinon, l-Amino-2-methyl-4-bromanthrachinon, 1 -Aminoanthrachmon- 
2-carbonsaure, 1 - Aminoanthrachinon-2-carbonsaureamid, 1 - Aminoanthrachinon-2-carbonsauremethylester, 

1- Amino-4-nitroanthrachinon-2-carbonsaure, l-Amino-2-acetylanthrachinon, 1 -Amino-4-acetylaminoanthrachi- 
non, l-Amino-5-acetylaminoanthrachinon, l-Amino-5-benzoylaminoamhrachinon, l-Amino-4-benzoylaminoan- 
thrachinon, l-Amino-8-benzoylaminoanthrachinon, l-Amino-4-hydroxyanthrachinon, 1 - Amino-5-hydroxyan- 
thrachinon, t-Amino-4-methoxyanthrachinon, l-Amino-2-methoxy-4-hydroxyanthrachinon, l-Ammo-4-methy- 
laminoanthrachinon, l-Amino-4-benzylaminoanthrachinon, l-Amino-4-cyclohexylaminoanthrachinon, 1-Ami- 
no-4-anilinoanthrachinon, 1 - Amino-2-brom-4-methylthioanthrachinon, 1 - Amino-4-(4-methyIphenylsulfonylami- 
no)-2-phenylthioanthrachinon und 1 - Amino-6-methylthioanthrachinoa 

FUr das erfindungsgemaBe Verfahren von Interesse sind auch heterocyclische aromatische Amine aus der 
Gruppe Benzimidazol, Benzimidazolon, Benzimidazolthion, Benzoxazol, Benzoxazolon, Benzothiazol, 2-Phenyl- 
benzothiazol, Benzothiazolon, Indazol, Phthalimid, Naphthalimid, Benzotriazol, Chinolin, Chinazolin, Chinazoli- 
non, Phthalazin, Phthalazinon, Chinoxalin, Benzo[c,d]indolon, Benzimidazo[l,2-a>yrimidon, Benzo[e] [13]oxazi- 
non, Dibenzo[a^]phenazin, Chinoxalinon, Carbazol und Indol wobei die besagten Heterocyclen unsubstituiert 
oder durch 1 bis 3 Reste aus der Gruppe Halogen, Amino, Ci— OAlkyl, Acetamido, Carbomethoxyamino, 
Ct— OAIkoxy, Nitro, Hydroxyphenyl, Phenyl Sulfo und Carboxyl substituiert sind, beispielsweise 4- Amino- 

6- chlorbenzimidazol und 4-Amino-6-chlor-2-methylbenzimidazol, 5-Amino-2-acetamidobenzimidazol und 
5-Amino-2-carbomethoxyaminobenzimidazol, 5-Aminobenzimidazol-2-on f das in 6-Stellung durch Chlor, Brom, 
Nitro, Methoxy, Ethoxy, Carboxy, Carboxyrnethyl Carboxyethyl oder Carboxybutyl substituiert sem kann; 
5-Aminobenzimidazol-2-on, das in 7-Stellung durch Chlor, Brom, Methyl, Ethyl Methoxy oder Ethoxy substitu- 
iert sein kann; 5-Amino-l-methyIbenzimidazol-2-on, 5-Amino-6-rnethylbenzimidazoi-2-on, 5-Ammo-4,6-dichlor- 
benzimidazol-2-on, 5-Amino-4,6,7-trichlorbenzimidazol-2-on, 6-Amino-4-chlor-5-nitrobenzimidazol-2-on, 

7- Amino-5-ch!or- 1 -methylbenzimidazol-2-on sowie 5-Amino-6-methylbenzimidazol-2-thion; 5-Amino-7-chior- 
benzoxazol-2-on und 6-Amino-5-chlorbenzoxazol~2-on; 2-Amino-6-methoxybenzothiazol, 2-Amino-6-ethoxy- 
benzothiazol, 2-Amiiw-6-nitrobenzothiazol 6-Aminobenzothiazol, 6-Amino-2-acetamjdobenzothiazol, 

2- <4-Aminophenyl)-6-methylbenzothiazol und 6-Aminobenzothiazol-2-on, 3-Amino-6-chlorindazoi, 5-Aminoin- 
dazol und 6-Aminoindazol, 5-Aminophthalimid und 3- Amino- 1 3- naphthalimid, 5-Amino-2-(2-hydroxyphe- 
nyl)-benzotriazol 6- Amino-2-hydroxy-4-methyl-diinolin, das zusatzlich durch 5-Methyl, 7-Chlor, 7-Methyl 7-Et- 
hoxy, 8-Methyl 8-Methoxy oder 8-Carboxymethyl substituiert sein kann, insbesondere 6-Ammo-5-chlor-4£-di- 
methyI-2-hydroxychinolin, 6-Amino-8-chlor-4^-dimethyl-2-hydroxychinolin, 6-Ammo-53^imethoxy-4-methyl- 
2-hydroxychinoIin, 6-Amino-5-chlor-4-methyl-8-methoxy-2-hydroxychinolin, 6-Amino-4^3-tnmethyl-2-hydrox- 
ychinolin und 6-Amino-53-dimethyl-2-hydroxychinolin; 7-Aminocfainolin, 7-Amino-2-hydroxychinolm, 7-Amino- 
2-hydroxy-4-roethylchinolin, das zusatzlich durch 6-Nitro, 6-Sulfo, 6-Methoxy, 6-Is propoxy, 6-Butoxy, 6-MethyI 
oder 6-Chlor, 5-ChIor oder 5-Methyl subsutuiert sein kann, insbesondere 7-Amino-2-hydroxy-4-methylchinohn 
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und 7-Amino-2-hydroxy-4-methyl-6-methoxychinolin; 6-Amino-2-methyi-chinazolin-4-on, 6-Amino-chinazolin- 
2,4-dion, 6-Airuno-3-methylchinazoIin-2,4-dion t 6-Amino-7-nitrochinazoIin-2,4-dion, 6-Amino-7-chlorchinazoIin- 
2,4-dion, 6-Amino-8-nitrochinazoIin-2,4-dion t 7-Amino-chinazolin-2,4-dion und 7-Amino-6-nitrochinazolin- 
2,4-dion; 6-Amino-phthalazhvl,4-dion; 6-Amino-chinoxalin-23-dion, das gegebenenfalls in 7-Stellung durch 
5 Chlor, Nitro, Methyl, Methoxy, Ethoxy oder Carboxy substituiert ist, insbesondere 6-Amino-5,7-dichlorchinoxa- 
lin-23-dion und 6-Amino-5,7,8-unchiorchinoxalin-23-dion, 7-Amino-5-chIorchinoxalin-2,3-dion und 8-Amino- 
6-chlor-l-methylchinoxaIin-23-dion;2-AminocarbazoI sowie Aminobenzo[c,d]indol-2-on, 7- und 8-Amino-4-me- 
thyl-benzimidazo [1 ,2-a]pyrimid-2-on, 6- und 7-Amino-benzo[e]tl f 3]oxazin-2,4-dion, 6- und 7-Amino-3-phenyl- 
benzo[e][13]oxazin-2,4-dion, 7-Amino-benzo[e] [l,4]oxazin-3-on und 1 l-Aminoniibenzo[a,c]phenazin, 
io Als besonders bevorzugte Diazokomponenten D— NH2 im Sinne des erfindungsgemaBen Verfahrens kom- 
men 5-Nitro-2-aminoanisol, 4-MethyI-2-nitroanilin, 4-Nitro-2-aminoanisoI, 5-Aminobenzimidazol-2-oa 2-Ami- 
noterephthaisauredimethylester, 4-Amino-3-nitrobenzoesauremethyIester, 4-Aminobenzamid, Anthranilsture, 
3-Amino-4-methoxybenzoesauresisopropylamid, 2,4-Dichioranilin, Anilin, 2^-disuIfonsaure, 3-Amino-4-me- 
thoxybenzanilid, Anthranilsauremethylester, 2-(4-Aminophenyl)6-methylbenzothiazol oder Gemische der ge- 
ts nannten Verbindungen in Betracht 

Als Kupplungskomponenten fur das erfindungsgemaBe Verfahren kommen Verbindungen der allgemeinen 
Formel (II) in Betracht 

Vorzugsweise verwendet man solche der allgemeinen Formel (III), beispielsweise l,4-Bis(acetoacety!ami- 
no)benzol, 2-Chlor-l,4-bis(acetoacetyIamino)benzol, 2-Brom-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-Trifluormethyi- 

20 1.4-bis(acetoacetyIamino)benzol, 2-Methoxycarbonyl-l,4-bis(acetoacetylamino)benzoI, 2-Ethoxycarbonyl- 
l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-Cyano-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-Methyl-l,4-bis(acetoacetylami- 
no)benzol, 2-Methoxy-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-Ethoxy-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-Propoxy- 
l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-iso-Propoxy-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol > 2-Butoxy-l,4-bis(acetoacetyla- 
mino)benzoi, 2-Phenoxy-l,4-bis (acetoacetylamino)benzol, 2-Nitro-t,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2,5-Dime- 

25 thoxy- 1 ,4-bis(acetoace ty Iamino)benzo!, 2^-Diet hoxy- l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-Ethoxy-5-methoxy- 
l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2^-Dichlor-l ,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2<3ilor-5-methyl-!,4-bis(acetoa- 
cetylamino)benzol, 2-Chlor-5-methoxy- 1 ,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-Chlor-5-ethoxy- 1 ,4-bis(acetoace tyla- 
mino)benzol, 2£-Dimethyl-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol, 2-Methyl-5-methoxy-!,4-bis(acetoacetylamino)ben- 
zol, 2-MethyI-5-ethoxy-l ,4-bis(acetoacetyiamino)benzol, 2-Methyl-5-propoxy-l,4-bis(acetoacetyIamino)benzol, 

30 2- MethyI-5-isopropoxy- 1 ,4-bis(acetoacetyIamino)benzol, 2-MethyI-5-butoxy-l ,4-bis(ace toacetylamino)benzoL 
Als besonders bevorzugte Kupplungskomponenten im Sinne des erfindungsgemaBen Verfahrens kommen 
1 ,4-Bis(acetoacetylamino)benzol, 2^5-Dimethyl-l,4-bis(acetoacetyIamino)benzo£ 2-Chlor-l ,4-bis(acetoacetylami- 
no)benzol und 24-DichIor-l t 4-bis(acetoacetylamino)benzol in Betracht 

Die Kupplungsreaktion wird nach einer der ublichen Methoden im waBrigen Medium durchgefuhrt, indem 

35 man 

a) eine Losung des Diazoniumsalzes zu einer Suspension oder Dispersion der Kupplungskomponente 
zugibt, oder 

b) eine L5sung des Diazoniumsalzes und eine Losung, Suspension oder Dispersion der Kupplungskompo- 
40 nente zu einer Puf f erlOsung oder in eine MischdOse gleichzei tig zudosie rt, oder 

c) eine Losung der Kupplungskomponente zu einer Ldsung des Diazoniumsalzes zugibt, oder 

d) eine Suspension oder Dispersion der Kupplungskomponente zu einer Ldsung des Diazoniumsalzes 
zugibt 

45 Die Verfahrensparameter Zeit, Temperatur und pH-Wert unterscheiden sich nur wenig von denen in her- 
kdmralichen Kupplungsverfahren und sind somit dem Fachmann bekannt 

Im erfindungsgemaBen Verfahren vorteilhaft sind in den meisten Fallen die Kupplungsmethoden b% c) und d), 
besonders vorteilhaft jedoch die Methode d). 

Weiterhin kann es vorteilhaft sein, die Kupplung in Gegenwart gebrauchlicher, die Kupplung fordernder 
50 Mittel durchzuf uhren, wie beispielsweise langkettige Aminoxide und Phosphinoxide. Die Anwendung der Kupp- 
lungsmethode d) fur das erfindungsgemaBe Verfahren in Kombination mit dem Zusatz von Kupplungsbeschleu- 
nigern, beispielsweise langkettigen Aminoxiden, ist besonders vorteilhaft, weil in der Mehrzahl der FSlle bei 
dieser Ausgestaltung des Verfahrens der Gehalt an Monokupplungsprodukten auf ein Minimum beschrankt 
werden kann und die resuttierenden Pigmente dadurch anwendungstechnische Vorteile, wie verbesserte licht- 
55 echtheit und Ldsungsmittelechtheit, aufweisen. 

Gegebenenfalls kdnnen beim erfindungsgemaBen Verfahren noch weitere Hilfsmittel, wie anionenaktive oder 
kationenaktive oberflachenaktive Substanzen oder naturliche oder synthetische Harze oder Harzderivate zuge- 
geben werden. Weiterhin kann es gunstig sein, bei der Herstellung der Disazopigmente gebrauchliche Additive 
zuzusetzen, beispielsweise solche, die die rheologischen Eigenschaften der aus den Pigmenten hergestellten 
60 Druckf arben gQnstig beeinflussen. 

Haufig ist es zweckmaBig, die nach der Kupplungsreaktion erhaltenen Disazopigmente in der Reaktionsmi- 
schung, gegebenenfalls unter erhohtem Druck, fur einige Zeit zu erhitzen. 

Weiterhin lassen sich solche erfindungsgemaB herstellbaren Verbindungen der allgemeinen Formel (I), die 
eine oder mehrere verlackbare saure Gruppen wie Sulfo- oder Carboxy gruppen enthalten, nach ublichen 
65 Verfahren in Farblacke Qberfuhren. 

Die Isolierung der erfindungsgemaB hergestellten Pigmente erfolgt auf Qbliche Weise, beispielsweise durch 
Filtrieren, Waschen und Trocknen des Filterkuchens. 
Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Pigmente eignen sich besonders gut zur Herstel- 
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lung von Druckfarben und z igen hervorragend Eigenschaft n hinsichtlich der fur Druckfarbenpigm nte 
wichtigen iCriterien wie Transparenz, Glanz und Farbstarke. Besonders bevorzugt ist die Verwendung der 
erfindungsgemaB hergestellten Disazopigmente zur Herstellung von losemittelhaltigen Tief- und Flexodruckfar- 
ben sowie von solchen auf waBriger Basis. 

Gegenstand der Erfindung ist audi die Verwendung der verfahrensgemaB erhaltenen Verbmdungen der 
allgemeinen Formel (I) zur Herstellung von Druckfarben. 

In den folgenden Beispielen beziehen sich *TeiIe w auf das Gewicht, "Voiumenteile" verhalten sich zu Gewichts- 
teilen wie Liter zu Kilogramm. 

Beispiel 1 

673 Teile 5-Nitro-2-aminoanisol werden in 120 Volumenteilen 31%iger Salzsaure und 150 Volumenteilen 
Wasser zwei Stunden bei etwa 22° C geruhrt. Es werden 300 Teile Eis zugegeben und innerhalb 15 Minuten 
werden 57 Volumenteile 38Voige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10°C 
gertthrt. Die so erhaltene Diazoniumsalzlosung klart man durch Filtration und zerstdrt den NitntuberschuB 
durch Amidosulfonsaure. 

553 Teile 1 ,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge geldst und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzL Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 
50°/oiger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefailt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 500 Teile Eis und 12,6 Teile einer 
30°/oigen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 200 Volumenteilen 4-molarer 
Natriumacetatlosung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 45 Minu- 
ten mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt. 

Nach beendeter Kupplung gibt man 25,4 Teile eines C12— Cis-Fettalkohol-ethyienoxidpropylenoxid-Adduk- 
tes aus 1 Mol Alkohoi und 8 Mol Ethylenoxid sowie 4 Mol Propylenoxid mit einem Trubungspunkt in Wasser 
von 40° C bis 42° C zur Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Tempera- 
tur 60 Minuten. Man laBt auf 80° C abkuhlen, saugt das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach 
dem Trocknen bei 65°C und dem Mahlen erhalt man 149,1 Teile orangefarbenes Pigmentpulver. 

Beispiel 2 

Man verfahrt wie in Beispiel t, verwendet jedoch statt der dort eingesetzten Menge 19,0 Teile des genannten 
nichtionischen Tensids und erhalt 1423 Teile Pigmentpulver. 

Beispiel 3 

Man verfahrt wie in Beispiel 1, verwendet jedoch statt der dort eingesetzten Menge 12,7 Teile des genannten 
nichtionischen Tensids und erhalt 136,4 Teile Pigmentpulver. 

Beispiel 4 

Man verfahrt wie in Beispiel 1, verwendet jedoch statt der dort eingesetzten Menge 83 Teile des genannten 
nichtionischen Tensids und erhalt 133,1 Teile Pigmentpulver. 

Beispiel 5 

Man verfahrt wie in Beispiel 1, verwendet jedoch statt der dort eingesetzten Menge 3,8 Teile des genannten 
nichtionischen Tensids und erhalt 1283 Teile Pigmentpulver. 

Beispiel e 6 bis 16 

Man verfahrt wie in Beispiel 2, verwendet aber statt des dort eingesetzten nichtionischen Tensids die in 
nachstehender Tabelle angegebenen nichtionischen Tenside. 
Man erhalt 1393 bis 142£ Teile, Pigmentpulver. 
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Bei- 
spiel 


Nichtionisches Tensid 


Trubungspunkt 
in Wasser 


HLB^-Wert 


6 


Blockpolymerisat aus Propylenoxid und 
Ethylenoxid (ca. 10 Gew.-% EO) 


< 20 °C 


2 


7 


Blockpolymerisat aus Propylenoxid 
und Ethylenoxid (ca 20 Gew.-% EO) 


> 35°C 


4 


8 


Blockpolymerisat aus Propylenoxid 
und Ethylenoxid (ca. 40 Gew.-% EO) 


> 55°C 


8 


9 


Fettalkoholpolyglykolether aus unge- 
sattigtem C 16 -C 18 -Alkohol (uberwiegend 
Oleylalkohol) und ca. 8 Mol EO 


> 40°C 


11 


10 


Fettalkoholpolyglykolether aus 
Isotridecyialkohol und ca. 6 Mol EO 


> 20 °C 


11 


11 


Fettalkoholpolyglykolether aus 
Isotridecyialkohol und ca. 8 Mol EO 


> 45 °C 


13 


12 


Tributylphenol-Polyglykolether aus 
Tributylphenol und ca. 6 Mol EO 


< 20°C 


10 I 


13 


Tributylphenol-Polyglykolether aus 
Tributylphenol und ca. 1 1 Mol EO 


42 - 44°C 


13 


14 


Tributylphenol-Polyglykolether aus 
Tributylphenol und ca. 13 Mol EO 


62 - 64°C 


14 I 




Nonyiphenolpolygiykolether aus 
Nonylphenol und ca 8 Mol EO 


32 - 34°C 


12 I 


16 


Nonyiphenolpolygiykolether aus 
Nonylphenol und ca 11 Mol EO 


71 - 74°C 


14 



1) Hydrophilic Lipophilic Balance; EO b deutet Ethylenoxid 



Beispi 1 17 

Man verfahrt wie in Beispiel 2, verwendet aber kein CocosalkyldimethyiaminoxicL Nach Zudosieren der 
Suspension der Kupplungskomponente ist noch ein OberschuB an Diazoniurasalz vorhanden, der sich erst nach 
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Zugabe von 1,6 Teilen l,4-Bis(acetoacetylamino)b nzol, gelost in 30 Volumenteilen 3%iger Natronlauge, um- 
setzt. Man erhalt 141, 8 Teile Pigmentpulver. 

Beispiell8 

Man verfahrt wie in Beispiel 2, setzt das nichtionische Tensid aber erst vor dem Filtrieren der Pigmentsuspen- 
sion hinzu. Man erhalt 142,6 Teile Pigmentpulver. 

Beispiel 19 



to 



673 Teile 5-Nitro-2-aminoanisol werden in 120 Volumenteilen 31%iger Salzsaure und 150 Volumenteilen 
Wasser zwei Stunden bei etwa 22° C geriihrt Es werden 300 Teile Eis zugegeben und innerhalb 15 Minuten 
werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10°C 
geriihrt Die so erhaltene Diazoniumsalziosung klart man durch Filtration und zerstort den NitrituberschuB 
durch Amidosulfonsaure. 15 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzoI werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 
50%iger EssigsSure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefallt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalziosung, 500 Teile Eis und 1 2,6 Teile einer 
30<Vbigen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt und mit 200 Volumenteilen 4-molarer 20 
Natriumacetatlosung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 45 Minu- 
ten mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 19,0 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur 60 Minuten. Man 
laBt die Reaktionsmischung auf 80° C abkiihlen, stellt den pH-Wert mit 55 Teilen 33%iger Natronlauge auf 8 ein 25 
und gibt eine 80°C heiBe Losung aus 25,4 Teilen eines disproportionierten Kolophoniumharzes in 200 Volumen- 
teilen Wasser und 16 Teilen 33%iger Natronlauge hinzu, heizt auf 98°C und halt diese Temperatur 15 Minuten. 
Nach Abkuhlen auf 80° C stellt man den pH-Wert mit 80 Volumenteilen 30%iger Salzsaure auf 4,5, saugt das 
Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 65° C und dem Mahlen erhalt man 
1 72,8 Teile orangef arbenes Pigmentpulver. 30 

Beispiel 20 

673 Teile 5-Nitro-2-aminoanisol werden in 120 Volumenteilen 31%iger Salzsaure und 150 Volumenteilen 
Wasser zwei Stunden bei etwa 22° C geriihrt Es werden 300 Teile Eis zugegeben und innerhalb 15 Minuten 35 
werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10°C 
geriihrt Die so erhaltene Diazoniumsalziosung klart man durch Filtration und zerstort den NitrituberschuB 
durch Amidosulfonsaure. 

553 Teile l,4-Bis(acetoacety!amino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt 40 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalziosung, 500 Teile Eis und 12,6 Teile einer 
30<toigen waBrigen Losung eines Cbcosalkyldimethyiaminoxids vorgelegt und mit 200 Volumenteilen 4-molarer 
Natriumacetatldsung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 45 Minu- 
ten mit der Losung der Kupplungskomponente versetzt Dabei wird der pH-Wert der Reaktionsmischung durch 
Zugabe von 50%iger EssigsSure bei 4,2 bis 4,4 gehalten. Nach Zudosieren der Suspension der Kupplungskompo- 45 
nente ist noch ein OberschuB an Diazoniumsalz vorhanden, der sich erst nach Zugabe von 1,4 Teilen 1,4-Bis(ace- 
toacetylamino)benzol t gelost in 30 Volumenteilen 3<M>iger Natronlauge, umsetzt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 19,0 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur 60 Minuten. Man 
I5Bt die Reaktionsmischung auf 80° C abkOhlen, stellt den pH-Wert mit 55 Teilen 33%iger Natronlauge auf 8 ein 50 
und gibt eine 80° C heiBe Losung aus 25,4 Teilen eines disproportionierten Kolophoniumharzes in 200 Volumen- 
teilen Wasser und 16 Teilen 33<Sfciger Natronlauge hinzu, heizt auf 98*C und halt diese Temperatur 15 Minuten. 
Nach Abkuhlen auf 80° C stellt man den pH-Wert mit 80 Volumenteilen 30%iger Salzsaure auf 4,5, saugt das 
Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 65° C und dem Mahlen erhalt man 
1 74,2 Teile orangef arbenes Pigmentpulver. 55 

Beispiel 21 

673 Teile 5-Nitro-2-aminoanisol werdeij/m.i2a>VolumenteiJen.3J%igei; Salzsaure und 150 Volumenteilen 
Wasser zwei Stunden bei etwa 22° C geruhrt Es werden 300 Teile Eis zugegeben und innerhalb 15 Minuten 60 
werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10°C 
geruhrt Die so erhaltene Diazoniumsalziosung klart man durch Filtration und zerstort den NitrituberschuB 
durch Amidosulfonsaure. 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge geldst und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 65 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefallt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Suspension der Kupplungskomponente und 12,6 Teile 
einer 30%igen waBrig n Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt und mit lO^oiger Natronlauge 
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wird der pH-Wert auf 5,9 bis 6.1 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 90 Minuten mit der vorstehend 
genannten Diazoniumsalzl6sung versetzt Eine Stunde nach beendeter Zugabe ist noch ein OberschuB an 
Diazoniumsalz vorhanden, der sich erst nach Zugabe von 1 ,5 Teilen 1,4-Bis(acetoacetylamino)benzol, gelost in 30 
Volumenteilen 3%iger Natronlauge, umsetzt 
5 Nach beendeter Kupplung gibt man 19,0 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, rhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt di se Temperatur 60 Minuten. Man 
iSBt die Reaktionsmischung auf 80° C abkuhlen, stellt den pH- Wert mit 33%iger Natronlauge auf 8 ein und gibt 
eine 80° C heiBe Losung aus 25,4 Teilen eines disproportionierten Kolophoniumharzes in 200 Volumenteilen 
Wasser und 16 Teilen 33%iger Natronlauge hinzu, heizt auf 98° C und halt diese Temperatur 15 Minuten. Nach 
io Abkuhlen auf 80° C stellt man den pH-Wert mit 30%iger Salzsaure auf 4,5, saugt das Pigment ab und wascht mit 
80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 65° C und dem Mahlen erhalt man 1673 Teile rotstichig gelbes 
Pigmentpuiver. 

Beispiel 22 

15 

Man verfahrt wie in Beispiel 21, verwendet aber kein Cocosalkyldimethylaminoxid. Eine Stunde nach beende- 
ter Zugabe ist noch ein OberschuB an Diazoniumsalz vorhanden, der sich erst nach Zugabe von 1,9 Teilen 
l,4-Bis(acetoacetyiamino)benzol, gelost in 30 Volumenteilen 3%iger Natronlauge, umsetzt 

Man erhalt 1 623 Teile eines rotstichig gelben Pigmentpulvers. 

20 

Vergleichsbeispiel 1 

Man verfahrt wie in Beispiel 1, gibt aber nach der Kupplung kein C12— Cis-Fettalkohol-ethylenoxid-propylen- 
oxid- Addukt zur Pigmentsuspension und erhalt 1 26,2 Teile eines rotstichig gelben Pigmentpulvers. 

25 

Vergleichsbeispiel 2 

Von einem nach Vergleichsbeispiel 1 hergestellten Pigment werden 30 Teile in 500 Volumenteilen N-Methyl- 
2-pyrrolidon (NMP) unter Ruhren auf 120°C erhitzt und 3 Stunden bei dieser Temperatur gehalten. Das Pigment 
30 wird abgesaugt, mit NMP, danach mit Aceton gewaschen und getrocknet Nach dem Mahlen erhalt man 273 
Teile eines rotstichig gelben Pigmentpulvers. 

Vergleichsbeispiel 3 

35 Man verfahrt wie in Beispiel 19, setzt aber nach beendeter Kupplung kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
1 52,6 Teile rotstichig gelbes Pigmentpuiver. 

Vergleichsbeispiel 4 

40 Das in der DE-A-24 10 240 (US-PS 3,978,038) in Beispiel 134 beschriebene Pigment wird aus 5-Nitro-2-ami- 
noanisol und l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol in Analogie zu der in Beispiel 1 der besagten Offenlegungsschrift 
beschriebenen Arbeitsweise hergestellt Man erhalt ein rotstichig gelbes Pigmentpuiver. 

Beispiel 23 

45 

60,9 Teile 4-Methyl-2-nitroanilin werden in 120 Volumenteilen 31%iger Salzsaure und 150 Volumenteilen 
Wasser zwei Stunden bei etwa 22° C gerQhrt. Es werden 300 Teile Eis zugegeben, und innerhalb 15 Minuten 
werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritldsung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10°C 
gertlhrt. Die so erhaltene Diazoniumsalzldsung klart man durch Filtration und zerstort den NitritubcrschuB 
50 durch Amidosulfonsaure, 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 110 Volumenteilen 
5Woig:er EssigsSure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefillt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzldsung, 500 Teile Eis, 18,1 Teile des in 
55 Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids und 6,0 Teile einer 30% i gen waBrigen Losung eines Cocosalkyldi- 
methylaminoxids vorgelegt, und mit 200 Volumenteilen 4-molarer Natriumacetatldsung wird der pH-Wert auf 
4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 60 Minuten mit der Suspension der Kupplungskompo- 
nente versetzt 

Nach beendeter Kupplung erhitzt man durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur 
60 60 Minuten. Man laBt die Reaktionsmischung auf 80°C abkuhlen, stellt den pH-Wert mit 55 Teilen 33% iger < 
Natronlauge auf pH 8 ein und gibt eine 80°C heiBe Losung aus 24,1 Teilen eines disproportionierten Kolophoni- 
umharzes in 200 Volumenteilen Wasser und 16 Teilen 33%iger Natronlauge hinzu, heizt auf 98° C und halt diese 
Temperatur 15 Minuten. Nach AbkQhlen auf 80° C stellt man den pH-Wert mit 80 Volumenteilen 30%iger 
Salzsaure auf 4 A saugt das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 65° C und 
65 dem Mahlen erhalt man 1 593 Teile orangef arbenes Pigmentpuiver. 
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Beispiele 24 bis 27 

Man verfahrt wie in Beispiel 23, verwendet aber statt des dort eingesetzten nichtionischen Tensids die 
folgenden nichtionischen Tenside: 



Bei- 
spiel 


Nichtionisches Tensid 


Trubungspunkt 
in Wasser 


HLB- 
Wert 


24 


Fettalkoholpolyglykolether aus 
ungesattigtem C 16 -C 18 -Alkohol (uberwiegend 
Oleylalkohol) und etwa 8 Mol EO 


> 40°C 


11 


25 


TriDutyipnenoi-roiygiyKOietner aus 
Tributylphenol und etwa 13 Mol EO 






26 


Nonylphenofpolyglykolether aus 
Nonylphenol und etwa 10 Mol EO 


62 - 65 °C 


13 


27 


C 12 -C 14 -FettaIkohol-EO-PO-Addukt aus 1 Mol 
Alkohol, 12 Mol EO und 15 Mol PO 


26 °C 





PO bedeutet ProDVlenoxid, 

Man erhait 157,8 bis 160,1 Teile Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 5 

603 Teile 4-Methyl-2-nitroanilin werden in 120 Volumenteilen 31%iger Salzsaure und 150 Volumenteilen 
Wasser zwei Stunden bei etwa 22° C geruhrL Es werden 300 Teile Eis zugegeben und innerhalb 15 Minuten 
werden 57 Volumenteile 38°/oige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10°C 
geruhrL Die so erhaltene Diazoniumsalzldsung klart man durch Filtration und zerstdrt den NitrituberschuB 
durch AmidosuifonsSure. 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylammo)benzoI werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt. Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefallt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzldsung, 500 Teile Eis und 6,0 Teile einer 
30%igen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 200 Volumenteilen 4-molarer 
Natriumacetatldsung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 60 Minu- 
ten mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt 

Nach beendeter Kupplung erhitzt man durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur 
60 Minuten. Nach Abkuhlen auf 80° C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem 
Trocknen bei 65° C und dem Mahlen erhalt man 1 1 9.2 Teile rotstichig gelbes Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 6 

Aus 4-MethyI-2-nitroanilinr undL l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol wird das_.Jn, ; der. DE-A-23 36 915 
(AU 74/71369) im Beispiel 1 beschriebene Pigment hergestellt 

Vergleichsbeispiel 7 

Aus 4-Methyl-2-nitroanilin und l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol wird das in der DE-A-23 36 915 
(AU 74/7 1369) im Beispiel 2 beschriebene Pigment hergestellt 
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Beispiel 28 

Man verfahrt wie in Beispiel 2, verwendet jedoch 4-Nitro-2-aminoanisol statt 5-Nitro-2-aminoanisol und 
erhalt 1 44,0 Teile gelbes Pigmentpul ver. 

Vergleichsbeispiel 8 

Man verfahrt wie in Beispiel 28, setzt jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 126,1 Teile gelbes 
Pigmentpulver. * 



Beispiel 29 

->««/ 9 ' 7 T o Ie , 5 ' Aminobenzimidaz °l"2-on werden in 400 Volumenteilen Essigsaure und 120 Volumenteilen 
31%iger Salzsaure zwei Stunden bei etwa 22° C geruhrt Es werden 300 Teile Eis zugegeben und innerhalb 
15 !norI mUten werden 57 Vo'umenteile 38%ige Natriumnitritldsung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 
10 L C S eru h rt - Die 250 erhaJt ene Diazoniumsalzlosung klart man durch Filtration und zerstort den Nitrituber- 
schuB durch Amidosulfonsaure. 

»J?? T tl le 1 » 4 " Bis ( acetoacet y Iam i n o)benzoI werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die Ldsung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 110 Volumenteilen 

20 50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wind die Kupplungskomponente ausgefallt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Suspension der Kupplungskomponente und 25,2 Teile 
einer 30%igen waBngen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 10%iger Natronlauge 
wird der pH-Wert auf 6,5 emgestellt Diese Mischung wird innerhalb von 2 Stunden mit der oben erwahnten 
Diazoniumsalzlosung versetzt, wobei der pH-Wert durch Zugabe von 10%iger Natronlauge bei pH 6^ bis 7 0 

25 gehalten wird. Eine Stunde nach beendeter Zugabe ist noch ein OberschuB an Diazoniumsalz vorhanden, der 
sich erst nach Zugabe von 1,7 Teilen 1.4-Bis(acetoacetylamino)benzol, geldst in 30 Volumenteilen 3%iger 
Natronlauge, umsetzt * 

Nach beendeter Kupplung gibt man 17,9 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmenteuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98°C und halt diese Temperatur 60 Minuten. Man 

30 laBt die Reaktionsmischung auf 80°C abkuhlen, stellt den pH-Wert mit 33%iger Natronlauge auf pH 8 ein und 
gibt erne 80°C heiBe Losung aus 23,8 Teilen eines disproportionierten Kolophoniumharzes in 200 Volumenteilen 
Wasser und 16 Teilen 330/ 0 iger Natronlauge hinzu, heizt auf 98°C und halt diese Temperatur 15 Minuten. Nach 
o£^?V • n auf 52 1 man den P H " Wert mit 30%iger Salzsaure auf 4,5. saugt das Pigment ab und wascht mit 

80 C heu3em Wasser. Nach dem Trocknen bei 65°C und dem Mahlen erhalt man 156,6 Teile oramjefarbenes 

35 Pigmentpulver. & 

Vergleichsbeispiel 9 

Man verfahrt wie in Beispiel 29, setzt jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 1 153 Teile brauneelbes 
40 Pigmentpulver. 

Beispiel 30 

83,6 Teile 2-Aminoterephthalsauredimethylester werden in 120 Volumenteilen 31%iger Salzsaure, 90 Volu- 
menteilen Essigsaure und 60 Volumenteilen Wasser zwei Stunden bei etwa 22° C geruhrt Es werden 50 Teile Eis 
zugegeben und innerhalb 15 Minuten werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird 
zwei Stunden bei 0°C bis 5°C gerQhrt (AuBenkuhlung). Die so erhaltene DiazoniumsalzlSsung klart man durch 
Filtration und zerstdrt den NitritfiberschuB durch Amidosulfonsaure. 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefallt 

*ni?- Cinem Reakt * ons g efafi zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 500 Teile Eis und 14,2 Teile einer 
30%igen waBngen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt und mit 200 Volumenteilen 4-molarer 
Natnumacetatlosung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 45 Minu- 
ten mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 21,4 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98°C und halt diese Temperatur 2 Stunden- Nach 
AbkOhlen auf 80°C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 
65°C und dem Mahlen erhalt man 156,6 Teile gelbes Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 10 

Aus 2-Aminoterephthalsauredimethylester und l f 4-Bis(acetoacetyIamino)benzol wird ein Pigment auf die in 
der DE-A-40 39 590 (GB- A-22 39 254) im Beispiel 1 beschriebenen Weise hergestellt 

Beispiel 31 

78,4 Teile 4-Ammo-3-nitrobenzoesSuremethylester werden in 640 Volumenteilen Essigsaure und 120 Volu- 
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menteilen 31%iger Salzsaure zwei Stunden bei etwa 22°C geruhrt Bei 5°C bis 10°C (AuBenkuhlung) werden 
innerhalb 15 Minuten 57 Volumemeile 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 
10°C geruhrt Die so erhaltene Diazoniumsalzlosung klart man durch Filtration und zerstort den Nitrituber- 
schuB durch Amidosulf onsaure. 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die L6sung rait 500 Teilen Eis versetzt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 500 Teiie Eis und 12,6 Teile einer 
30%igen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt Diese Mischung wird innerhalb von 
35 Minuten mit der Losung der Kupplungskomponente versetzt AnschlieBend wird der pH-Wert der Reak- 
tionsmischung durch Zugabe von 4-molarer Natriumacetatlosung auf pH 33 eingesteilt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 20,7 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98°C und halt diese Temperatur 60 Minuten. Nach 
Abkuhlen auf 80° C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 
65° C und dem Mahlen erhait man 159,1 Teile geibes Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 1 1 

Aus 4-Amino-3-nitrobenzoesauremethylester und l,4-Bis(acetoacetylammo)benzol wird das in EP-A-25 164 
(CA-A-1 1 35 688), Beispiel 3 beschriebene Pigment nach der in Beispiel I dieser Druckschrift angegebenen 
Arbeitsweise hergestellt 

Vergleichsbeispiel 1 2 

Man verfahrt wie in Vergleichsbeispiel 11, verzichtet jedoch auf die Nachbehandlung des PigmentpreBku- 
chens in Dimethylformamid. 

Vergleichsbeispiel 13 

Man verfahrt wie in Beispiel 31 , gibt nach beendeter Kupplung jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhait 
nach dem Trocknen und Mahlen 135,7 Teile eines gelben Pigments. 

Beispiel 32 

54,5 Teile 4-Aminobenzamid werden in 800 Volumenteilen Wasser und 112 Volumenteilen 31 %iger Salzsaure 
zwei Stunden bei etwa 22° C geruhrt Nach Zugabe von 140 Teilen Eis werden innerhalb 15 Minuten 57 
Volumenteile 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10°C geruhrt Die so 
erhaltene Diazoniumsalzlosung klart man durch Filtration und zerstort den NitrituberschuB durch Amidosuifon- 
saure. 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt. Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefallt 

In einem ReaktiongefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzldsung, 200 Teile Eis, 300 Teile Wasser 
und 12,6 Teile einer 30tybigen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt und mit 4-molarer 
Natriumacetatl6sung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingesteilt Diese Mischung wird innerhalb von 2 Stunden 
mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt Man laBt 30 Minuten bei 20° C und nach Aufheizen auf 
40° C noch weitere 30 Minuten ruhren. 

Nach beendeter Kupplung gibt man 17,1 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und hah diese Temperatur eine Stunde. Nach 
Abkuhlen auf 80° C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 
65° C und dem Mahlen erhait man 126,4 Teile eines grunstichig gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 14 

Man verfahrt wie in Beispiel 32, setzt jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhait 1 10,2 Teile grunstichig 
geibes Pigmentpulver. 

Beispiel 33 

76,0 Teile 2rAminoterephthalsauredimethylester und 64.TeUe Anthranilsaureraethylester werden in 1 00 VoIut 
menteilen 3 l%iger Salzsaure und 10 Volumenteilen Wasser vier Stunden bei etwa 22°C gerOhrt Durch AuBen- 
kuhlung und Zugabe von 125 Teilen Eis wird auf 0°C gekuhlt und innerhalb 15 Minuten werden 57 Volumenteile 
38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird zwei Stunden bei 0°C bis 5°C geruhrt Die so erhaltene 
Diazoniumsalzldsung klart man durch Filtration und zerstort den NitritQberschuB durch Amidosulfonsaure. 

553 Teile 1,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefallt 

In ein m ReaktionsgefaB zur Azokuplung werden di Diazomumsalzldsung, 500 Teile Eis und 12,6 Teile iner 
30<ttigen waBrigen L5sung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 200 Volumenteilen 4-molarer 
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Natriumacetatldsung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellL Diese Mischung wird innerhalb von 45 Minu- 
ten mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt. 

Nach beendeter Kupplung gibt man 21,4 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einieiten von Danipf auf 98°C und halt diese Temperatur 120 Minuten. Nach 
5 Abkuhlen auf 80° C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 
65° C und dem Mahlen erhalt man 158,6 Teile gelbes Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 15 

to Aus 2-Aminoterephthalsauredimethylester, Anthranilsauremethylester und l t 4-Bis(acetoacetylamino)benzol 
wird das Pigment gemaB dem in der DE-A-35 01 199 (US-PS 5 030 247) angegebenen Beispiel hergestellt, ohne 
das Rohpigment in einem organischen Losungsmittel nachzubehandeln. 

Vergleichsbeispiel 16 

15 

30,0 Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 15 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 150°C 
erhitzt und 2 Stunden bei dieser Temperatur gehalten, Nach dem AbkQhlen auf 80° C wird das Pigment abge- 
saugt, mit Dimethylformamid und dann mit Ethanol gewaschen, getrocknet und gemahlen. Es werden 26,4 Teile 
eines gelben Pigments erhalten. 

20 

Beispiel 34 

Man verfahrt wie in Beispiel 2, verwendet jedoch statt 67,3 Teilen 5-Nitrc~2-aminoanisol ein Gemisch aus 60,6 
Teilen 5-Nitro-2-aminoanisol und 6,1 Teilen 4-Methyl-2-nitroanilin und erhalt 141,1 Teile eines orangefarbenen 
25 Pigments. 

Vergleichsbeispiel 1 7 

Man verfahrt wie in Vergleichsbeispiel 1, verwendet jedoch statt 67,3 Teilen 5-Nitro-2-aminoanisoI ein 
30 Gemisch aus 60,6 Teilen 5-Nitro-2-aminoanisol und 6,1 Teilen 4-Methyl-2-nitroanilin und erhalt 125,7 Teile eines 
rotstichig gelben Pigments. 

Beispiel 35 

35 Man verfahrt wie in Beispiel 2, verwendet jedoch statt 553 Teilen l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol ein Ge- 
misch aus 49,7 Teilen l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol und 6,1 Teilen 23-Dimethyl-l,4-bis(acetoacetyIami- 
no)benzol und erhalt 142,4 Teile eines orangefarbenen Pigments. 

Vergleichsbeispiel 18 

40 

Man verfahrt wie in Vergleichsbeispiel 1, verwendet jedoch statt 553 Teilen 1 ,4-Bis(acetoacetylammo)benzol 
ein Gemisch aus 49,7 Teilen 1,4-Bis(acetoacetylamino)benzol und 6,1 Teilen 23-DimethyM,4-bis(acetoacetylami- 
no)benzol und erhalt 1 26,1 Teile eines orangefarbenen Pigments. 

45 Beispiel 36 

Man verfahrt wie in Beispiel 2, verwendet jedoch statt 553 Teilen 1 ,4 -Bis(acetoacetyl amino) benzol 62,1 Teile 
2-ChIor-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol und erhalt 151,0 Teile eines rotstichig gelben Pigments. 

so Vergleichsbeispiel 19 

Man verfahrt wie in Vergleichsbeispiel 1, verwendet jedoch statt 553 Teilen 1,4-Bis(acetoacetylamino)benzol 
62,1 Teile 2-Chlor-l,4-bis(acetoacetylamino)benzol und erhalt 1313 Teile eines braungelben Pigments. 

55 Vergleichsbeispiel 20 

30,0 Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 19 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 150° C 
erhitzt und 30 Minuten bei dieser Temperatur gehalten. Nach Abkuhlen auf 80° C wird das Pigment abgesaugt, 
mit Dimethylformamid und dann mit Ethanol gewaschen, getrocknet und gemahlen. Es werden 23,6 Teile eines 
60 rotstichig gelben Pigments erhalten. ■ — • " * r 

Beispiel 37 

543 Teile 4-Aminobenzamid werden in 800 Volumenteilen Wasser und 1 12 Volumenteilen 31%iger Salzsaure 
65 zwei Stunden bei etwa 22° C geruhrt. Nach Zugab von 140 Teilen Eis werden innerhalb von 15 Minuten 57 
VoIumenteOe 38%ige NatriumnitritlSsung zugetropft. Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10°C geruhrt. Die so 
erhaltene Diazoniumsalzldsung klart man durch Filtration und zerst6rt den NitritflberschuB durch Amidosulf n- 
s&ure. 
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62,1 Telle 2-ChloM,4-bis(acetoacetylamino)beiizol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumentei- 
len 33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit SOOTeilen Eis versetzt. 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 200 Teile Eis, 300 Teile Wasser 
und 12,6 Teile einer 30%igen waBrigen Losung eines Cocosalkylduiiethylaminoxids vorgelegt, und mit 4-molarer 
Natriumacetatlosung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 2 Stunden 5 
mit der Losung der Kupplungskomponente versetzt Man laBt 30 Minuten bei 20° C und nach Aufheizen auf 
40° C noch weitere 30 Minuten ruhren. 

Nach beendeter Kupplung gibt man 17,6 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur eine Stunde. 

Nach Abkuhlen auf 80°C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80°C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen 10 
bei 65° C und dem Mahlen erhalt man 1 343 Teile eines grunstichig gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 21 

Man verfahrt wie in Beispiel 37, gibt nach beendeter Kupplung jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 15 
nach dem Trocknen und Mahlen 1 1 6,4 Teile eines grunstichig gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 22 

30.0 Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 21 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 150°C 20 
erhitzt und 10 Minuten bet dieser Temperatur gehalten. Nach Abkuhlen auf 80° C wird das Pigment abgesaugt, 

mit Dimethylformamid und dann mit Ethanol gewaschen, getrocknet und gemahlert Es werden 22,0 Teile eines 
grunstichig gelben Pigments erhalten. 

Beispiel 38 25 

83,6 Teile 2-AminoterephthalsauredimethyIester werden in 120 Volumenteilen 31%iger Salzsaure, 90 Volu- 
menteilen Essigsaure und 60 Volumenteilen Wasser zwei Stunden bei etwa 22° C geruhrt Es werden 50 Teile Eis 
zugegeben und innerhalb 15 Minuten werden 57 Volumenteiie 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird 
zwei Stunden bei 0°C bis 5°C geruhrt (AuBenkuhlung). Die so erhaltene Diazoniumsalzlosung klart man durch 30 
Filtration und zerstort den NitrituberschuB durch Amidosulfonsaure. 

62.1 Teile 2-Chlor-l,4-bis(acetoacetyIamino)benzo! werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumentei- 
len 33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit SOOTeilen Eis versetzt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 200 Teile Eis, 300 Teile Wasser 
und 12,6 Teile einer 30%igen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 4-molarer 35 
Natriumacetatldsung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 2 Stunden 
mit der Losung der Kupplungskomponente versetzt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 22,5 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur eine Stunde. Nach 
Abkuhlen auf 80° C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 40 
65° C und dem Mahlen erhalt man 169,7 Teile eines grunstichig gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 23 

Man verfahrt wie in Beispiel 38, gibt nach beendeter Kupplung jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 45 
nach dem Trocknen und Mahlen 148,1 Teile eines grunstichig gelben Pigments. 

Beispiel 39 

54,8 Teile Anthranilsaure werden in 800 Volumenteilen Wasser und 112 Volumenteilen 3l%iger Salzsaure 50 
zwei Stunden bei etwa 22° C geruhrt Nach Zugabe von 140 Teilen Eis werden innerhalb von 15 Minuten 57 
Volumenteiie 38%ige Natriumnitritlosung zugetropft Es wird eine Stunde bei 5°C bis 10°C geruhrt Die so 
erhaltene Diazoniumsalzlosung klart man durch Filtration und zerstort den NitrituberschuB durch Amidosulfon- 
saure. 

553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 55 
33%iger Natronlauge gelost und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 110 Volumenteilen 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgefallt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzldsung, 200 Teile Eis, 300 Teile Wasser 
und 1 2,6 Teile einer 30 < foigen waBrigen Losung eines Cocosalkyldimethylaminoxids yorgeiegViJnd mix 4-molarec 
Natriumacetatldsung wird der pH-Wert auf 4,2 bis 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 2 Stunden eo 
mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 17,2 Teile des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids zur 
Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98*C und halt diese Temperatur eine Stunde. Nach 
Abkuhlen auf 80° C saugt man das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 
65° C und dem Mahlen erhalt man 1 273 Teile eines gelben Pigments. 65 
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Vergleichsbeispiel 24 

Man verfahrt wie in Beispiel 39, gibt nach beendeter Kupplung jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
nach dem Trocknen und Mahlen 1 13,1 Teile eines geiben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 25 

40,0 Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 24 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 135°C 
erhitzt und 60 Minuten bei dieser Temperatur gehalten. Nach Abkuhlen auf 80° C wird das Pigment abgesaugt, 
mit Dimethylformamid und dann mit Ethanoi gewaschen, getrocknet und gemahlen. Es werden 32,7 Teile eines 
geiben Pigments erhalten. 

Beispiel 40 

Aus 833 Teilen 3-Amino-4-methoxybenzoesaureisopropylamid und 553 Teilen 1,4-Bis(acetoacetylamino)ben- 
zol wird in Analogie zu Beispiel 1 das entsprechende Pigment hergestelit, wobei 21,4 Teile des nichtionischen 
Tensids verwendet werden. Man erhalt 1623 Teile eines grunstichig geiben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 26 

Man verfahrt wie in Beispiel 40, gibt nach beendeter Kupplung jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
nach dem Trocknen und Mahlen 1383 Teile eines grunstichig geiben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 27 

40,0 Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 26 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 135*0 
erhitzt und 90 Minuten bei dieser Temperatur gehalten. Nach Abkuhlen auf 80°C wird das Pigment abgesaugt, 
mit Dimethylformamid und dann mit Ethanoi gewaschen, getrocknet und gemahlen. Es werden 34,1 Teile eines 
grunstichig geiben Pigments erhalten. 

Beispiel 41 

Aus 64,8 Teilen 2,4-Dichloranilin und 553 Teilen l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol wird in Analogie zu Beispiel 
1 das entsprechende Pigment hergestelit, wobei 18,7 Teile des nichtionischen Tensids verwendet werden. Man 
erhalt 141,1 Teile eines grunstichig geiben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 28 

Man verfahrt wie in Beispiel 41, gibt nach beendeter Kupplung jedoch kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
nach dem Trocknen und Mahlen 122,2 Teile eines grunstichig geiben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 29 

30,0 Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 28 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 125° C 
erhitzt und 15 Minuten bei dieser Temperatur gehalten. Nach Abkuhlen auf 80° C wird das Pigment abgesaugt, 
mit Dimethylformamid und dann mit Ethanoi gewaschen, getrocknet und gemahlen. Es werden 24,2 Teile eines 
grunstichig geiben Pigments erhalten. 

Vergleichsbeispiel 30 

Aus 2,4-Dichloranilin, Anilin-23-disulfonsaure und l,4-Bis(acetoacetylanuno)benzol wird das im Beispiel 24 
der DE-A-21 35 468 (US-PS 3 759 733) beschriebene Pigment auf die dort angegebene Arbeitsweise hergestelit 

Beispiel 42 

69,0 Teile 2-Chlor-4-nitroanilin werden auf die in Beispiel 1 fur 5-Nitro-2-aminoanisol beschriebene Weise 
diazotiert 

553 Teile 1.4-Bis(acetoacetyIamino)benzoI werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge geldst und mit 1 93 Teilen des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen Tensids versetzt 

In einem ReaktionsgefHB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzldsung, 400 Teile Eis, 300 Teile Wasser 
und 12,6 Teile einer 30%igen waBrigen L5sung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit 4-norma- 
ler Natriurnacetadosung wird der pH- Wert auf 33 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 45 Minuten 
mit der Losung der Kupplungskomponente versetzt. 

Nach beendeter Kupplung erhitzt man durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur zwei 
Stunden. 

Nach Abkuhlen auf 80° C saugt man das Pigment ab und wSscht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen 
bei 65° C und dem Mahlen erhalt man erhalt 144,7 Teile Pigment. 
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Vergleichsbeispiel 31 

Das in der DE-A-24 1 0 240 (US- PS 3 978 038) in Beispiel 1 beschriebene Pigment wird aus 69,0 Teilen 2-ChIor- 
4-nitroanilin und 553 Teilen l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol hergestellt Man erhalt 120,2 Teile Pigment 25 
Teile dieses Pigments werden wie in Beispiel 1 der DE-A-24 10 240 (US-PS 3 978 038) in 670 Volumenteilen 
Dimethylformamid 2 Stunden bei 140— 150°C gerOhrt, filtriert, mit heiBem Dimethylformamict dann mit Metha- 
nol und schlieBlich mit heiBem Wasser gewaschen. Nach dem Trocknen und Mahlen erhalt man 22,7 Teile 
Pigmentpulver. 

Beispiel 43 

60,0 Teile 4-AminoacetaniIid werden auf die in Beispiel 1 fur 5-Nitro-2-aminoanisol beschriebene Weise 
diazotiert 

55,3 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzoI werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge geldst, mit 500 Teilen Eis und 24,0 Teilen des in Beispiel 1 verwendeten nichtionischen 
Tensids versetzt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzldsung, 500 Teile Eis, 300 Teile Wasser 
und \2fi Teile einer 30%igen waBrigen Ldsung eines Cocosalkyidimethylaminoxids vorgelegt, und mit 4-norma- 
ler Natriumacetatldsung wird der pH-Wert auf 4,4 eingestellt Diese Mischung wird innerhalb von 45 Minuten 
mit der Ldsung der Kupplungskomponente versetzt Nach beendeter Kupplung erhitzt man durch Einleiten von 
Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur vier Stunden. Nach Abkuhlen auf 80° C saugt man das Pigment ab 
und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem Trocknen bei 65° C und dem Mahlen erhalt man 140,8 Teile 
Pigment 

Vergleichsbeispiel 32 

Man verfahrt wie in Beispiel 43, setzt aber nach beendeter Kupplung kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
1 1 73 Teile Pigmentpulver. 

Beispiel 44 

Man verfahrt wie in Beispiel 37, verwendet jedoch statt 62,1 Teilen 2-ChloM,4-bis(acetoacetylamino)benzoi 
69,0 Teile 2£-Dichlor-l,4-bis(acetoacetylaraino)benzol und statt 17,6 Teilen 25,4 Teile des nichtionischen Tensids. 
Man erhalt 1 47,4 Teile eines grunstichig gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 33 

Man verfahrt wie in Beispiel 44, setzt aber nach beendeter Kupplung kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
1 24$ Teile Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 34 

30,0 Teile des Pigments aus Vergleichsbeispiel 33 werden in 600 Volumenteilen Dimethylformamid auf 150°C 
erhitzt und 45 Minuten bei dieser Temperatur gehalten. Nach Abkuhlen auf 80° C wird das Pigment abgesaugt, 
mit Dimethylformamid und dann mit Ethanol gewaschen, getrocknet und gemahlen. Es werden 27,1 Teile eines 
grunstichig gelben Pigments erhalten. 

Beispiel 45 

96,9 Teile 3-Amino-4-methoxybenzanilid werden auf die in Beispiel 39 fur Anthranilsaure beschriebene Weise 
diazotiert 

Man verfahrt weiter wie in Beispiel 39, verwendet jedoch 23,5 Teile des nichtionischen Tensids und erhalt 172J8 
Teile eines gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 35 

Man verfahrt wie in Beispiel 45, verwendet jedoch kein nichtionisches Tensid und erhalt 153,4 Teile eines 
gelben Pigments. 

Beispiel 46 

Man verfahrt wie in Beispiel 45, verwendet jedoch 603 Teile Anthranilsauremethylester statt 963 Teilen 
3-Araino-4-methoxybenzanilid und 18,0 statt 23,5 Teilen des nichtionischen Tensids und erhalt 133,7 Teile eines 
gelben Pigments. 

Vergleichsbeispiel 36 

Man verfahrt wie in B ispiel 46, verwendet jedoch kein nichtionisches Tensid und rhalt 118,1 Teil eines 
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geiben Pigments. 

^ Beispiel47 

5 96,0 Teile 2«(4-Aminophenyl)-6-methylbenzothiazol werden in 120 Volumenteilen 31 °/oiger Salzsaure und 200 
Volum n teile n Eisessig zwei Stunden bei etwa 22° C gerQhrt. Es werden 1000 Volumenteile Wasser und 300 Teile 
Eis zugegeben und innerhalb von 15 Minuten werden 57 Volumenteile 38%ige Natriumnitritldsung zugetropft 
Es wird zwei Stunden bei 5°C bis 10°C nachgeriihrt. Die so erhaltene Diazoniumsalzlosung klart man durch 
Filtration und zerstdrt den NitrituberschuB durch Amidosulfonsaure. 

io 553 Teile l,4-Bis(acetoacetylamino)benzol werden in 900 Volumenteilen Wasser und 64 Volumenteilen 
33%iger Natronlauge geldst und die Losung mit 500 Teilen Eis versetzt Durch Zugabe von 1 10 Volumenteilen 
50%iger Essigsaure innerhalb einer Minute wird die Kupplungskomponente ausgef&llt 

In einem ReaktionsgefaB zur Azokupplung werden die Diazoniumsalzlosung, 500 Teile Eis und 15,6 Teile einer 
30%igen waBrigen Ldsung eines Cocosalkyldimethylaminoxids vorgelegt, und mit etwa 200 Volumenteilen 

is 4-normaler Natriumacetatldsung wird der pH-Wert auf 4,0 eingestellt. Diese Mischung wird innerhalb von 
45 Minuten mit der Suspension der Kupplungskomponente versetzt 

Nach beendeter Kupplung gibt man 233 Teile eines C12— Cis-Fettalkohol-ethylenoxidpropylenoxid-Adduk- 
tes aus 1 Mol Alkohol und 8 Mol Ethylenoxid sowie 4 Mol Propylenoxid mit einem Trubungspunkt in Wasser 
von 40 bis 42° C zur Pigmentsuspension, erhitzt durch Einleiten von Dampf auf 98° C und halt diese Temperatur 

20 60 Minuten. Man l&Bt auf 80° C abkuhlen, saugt das Pigment ab und wascht mit 80° C heiBem Wasser. Nach dem 
Trocknen bei 65° C und dem Mahlen erhalt man 173,7 Teile rotstichig gelbes Pigmentpulver. 

Vergleichsbeispiel 37 

25 Man verf ahrt wie in Beispiel 47, setzt aber nach beendeter Kupplung kein nichtionisches Tensid zu und erhalt 
152,1 Teile gelbes Pigmentpulver. 

Farbebeispiele 

30 Hersteilung von Tiefdruckfarben im Paint Shaker und anschlie&ender Applikation auf einen DmcktrSger: 
l.Firnis 

30,0% Coilodiumwolle A 400(65% Ethanol feucht) 
43% Weichmacher, beispielsweise ^enomoll 140 (Dibutylphthalat) 
35 8,0% Methoxypropanol 

58,0% Ethanol (wasserfrei) 
100,0% (Feststoffgehalt 23,5%) 



40 2. Losemitteigemisch: 

50% Ethanol 
50% Ethylacetat 

Von Probe und Vergleich werden je 2 Farben nach folgendem Verfahren hergestellt: 

In einem 150 ml Plastikbecher mit Steckdeckel werden 113 g Glaskugeln (2 mm Durchmesser) eingefQllt 
45 und 

5,4 g Pigment 

15,0 g Nitrocellulose (NC-)Firnis (1.) 
15,6 g Losemitteigemisch (2.) 
50 36,0 g eingewogen (1 5%iger Mahlgutansatz). 

Jeweils 2 Becher mit Probe und Vergleich werden gleichzeitig mit der Schuttelmaschine 30 Minuten lang 
dispergiert 

55 3. AnschlieBend werden in je einen Becher von Probe und Vergleich 

9,0 g NC-Firnis(l.) zugegeben 

und nochmals 2 Minuten mit der SchQttelmaschine geschuttelt Diese jetzt 12%igen Konzentrate werden 
Qber ein Sieb in eine Glasflasche abgef ullt und zur Messung der Viskositat verwendet 
4. In die beiden weiteren Becher von Probe und Vergleich werden je 
60 32,0 gNC-Firnis(L) und - 

4,0 g Methoxypropanol zugegeben 

und nochmals 2 Minuten geschuttelt Diese jetzt 7^%igen fertigen Druckfarben werden von den Glasku- 
g In abgetrennt und in eine Glasflasche gefullt Vor dem Verdrucken bleibt die Farbe 10 Minuten zum 
Entweichen d rLuftblas nstehen. 
65 5. Druck 

Die oben beschriebenen 73%igen Druckfarben werden mit einer Tiefdruckprobedruckmaschine je einmal 
auf Papier und Polypropyl n (PP)-Folie gedruckt, und zwar Probe und Vergleich nebeneinander auf dem 
gleichen DrucktrSger. 
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Jeder Druck wird sofort nach dem Drucken einige Sekunden lang auf eine Heizplatte mit einerT mperatur 
von 60° C gelegt, urn ein WeiBanlaufen des Druckes zu verhindern. 

6. Viskositatsmessung 

Die Messung der Viskositat wird an den oben beschriebenen 12%igen Konzentraten durchgefuhrt (z. B. mit 
dem Rotovisko RV3 oder RV1 2 oder Viskotester VT 500, Fa. Haake, Karlsruhe). 5 

7. Beurteilung 

Anhand des Andruckes auf Papier werden Farbstarke, Farbton und Reinheit sowie am Druck Qber Schwarz 
dieTransparenz bewertet 

Am Druck auf PP-Folie (unterlegt mit Papier) oder Alu-Folie wird der Glanz und die Transparenz bewertet 
Weicht die Farbstarke der beiden Farben um mehr als 5% voneinander ab, so wird die kraftigere Farbe io 
(Probe oder Typ) entsprechend mit Firnis (1.) abgeschwacht (z. B. auf 95 Teile. 90 Teile usw.) und erneut 
gegen die 2. Farbe angedruckt 

Die Pigmente aus den Beispielen und Vergieichsbeispieien werden auf die oben beschriebene Arbeitsweise zu 
Druckfarben verarbeitet, und mit diesen Druckfarben werden Drucke erzeugt. In der folgenden Tabelle wird 15 
aufgezeigt, wie die Drucke aus Pigmenten der Beispiele (Spalte 2) im coloristischen Vergleich (Spake 3) gegen 
die Drucke aus den entsprechenden Pigmenten der Vergleichsbeispiele (Spalte 4) beurteilt werden. 
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Weitere anwendungstechnische Vergleiche: 

Das Pigment aus Beispiel 2 weist cine deutlich bessere Losungsmittelechtheit (nach DIN 16524) auf als das 
65 Pigment aus Beispiel 17. 

Das Pigment aus Beispiel 19 weist eine merklich bessere Ldsungsmitt lechtheit (nach DIN 16524) auf als das 
Pigment aus Beispiel 20. 

Das Pigment aus Beispiel 19 weist erne merklich bessere Losungsmittelechtheit (nach DIN 16524) auf als das 
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Pigment aus Beispiel 21. 

Das Pigment aus Beispiel 19 weist eine deutlich bessere L&sungsmittelechtheit (nach DIN 16524) auf als das 
Pigment aus Beispiel 22. 

Das Pigment aus Beispiel 41 weist eine wesentlich bessere Losungsmittelechtheit (nach DIN 16524) auf als das 
Pigment aus Vergleichsbeispiel 33. 5 

Das 12%ige Druckfarbenkonzentrat aus dem Pigment nach Beispiel 19 weist eine wesentlich geringere 
Viskositat auf als das aus einera Pigment nach Beispiel 2a 

Das Pigment aus Beispiel 33 laBt sich im Paint Shaker zu einer Druckfarbe verarbeiten, wahrend das Pigment 
aus Vergleichsbeispiel 15 eindickt und sich nicht verarbeiten laBt 

Das Pigment aus Beispiel 37 la&t sich im Paint Shaker zu einer Druckfarbe verarbeiten, wahrend das Pigment to 
aus Vergleichsbeispiel 21 eindickt und sich nicht verarbeiten !SBt 

Das Pigment aus Beispiel 40 laBt sich im Paint Shaker zu einer Druckfarbe verarbeiten, wahrend das Pigment 
aus Vergleichsbeispiel 26 eindickt und sich nicht verarbeiten laBt 

Patentanspruche 15 

1. Verfahren zur Herstellung eines Disazopigments der Formel (1) oder eines Gemisches besagter Disazo- 
pigmente 




1 V^ CHj 
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R 



20 
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30 



worm 

D l und D 2 gleich oder verschieden sind und einen unsubstituierten oder einen durch 1 bis 5 Reste substitu- 
ierten Phenylrest, einen unsubstituierten Naphthylrest, einen durch 1 bis 3 Reste substituierten Naphthyl- 
rest, einen unsubstituierten Anthrachinonrest, einen durch 1 bis 3 Reste substituierten Anthrachinonrest, 35 
einen Rest eines kondensierten aromatischen Heterocyclus, welcher 1 bis 3 gleiche oder verschiedene 
Heteroatome aus der Reihe Stickstoff, Sauerstoff und Schwefel enthalt und welcher unsubstituiert oder 
durch 1 bis 3 Reste substituiert ist; 

R 1 und R 2 gleich oder verschieden sind und em Wasserstoff- oder Halogenatom, eine Ci — C4-Aikyl-, 
Ci— C4-AIkoxy-, eine Ci— Cs-Alkoxycarbonyl-, Nitro-, Cyano-, Phenoxy- oder Trifluormethylgruppe be- 40 
deuten, 

durch Azokupplung, 

dadurch gekennzeichnet, daB man die Azokupplung 

a) in waBrigem Medium und in Abwesenheit eines organischen Ldsungsmittels in einem einzigen 
Verfahrensschritt durchfuhrt und 45 

b) spatestens unmittelbar vor der Isolierung des Disazopigments mindestens ein nichtionisches Tensid, 
das in waBriger Losung einen Trubungspunkt hat, zusetzt 

2. Verfahren nach Anspmch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der Zusatz des oder der nichtionischen Tensid 
vor der Azokupplung erfolgt 

3. Verfahren nach Anspmch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der Zusatz des oder der nichtionischen Tenside 50 
nach der Azokupplung vor einem Aufheizen der Reaktionsmischung erfolgt. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB der TrQbungspunkt des oder 
der nichtionischen Tenside in Wasser zwischen 5 und 90° C, vorzugsweise zwischen 20 und 70° C, HegL 

5. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB das oder die 
nichtionischen Tenside in einer Menge von 3 bis 25, vorzugsweise 7 bis 1 7, Gewichtsteilen, bezogen auf 1 00 55 
Gewichtsteile Disazopigmentoder Disazopigment-Gemisch, zugesetzt werden. 

6. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man als nichtioni- 
sches Tensid ein Oxalkylat einer aromatischen, cycloaiiphatischen oder heterocyclischen Hydroxy- oder 
Aminoverbindung oder eine Mischung von mindestens zwei solcher Oxalkylate. einsetzt. 

7. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB als nichtionisches 60 
Tensid mindestens eine Verbindung aus der Gruppe der Oxalkylate von Alkoholen, Fettalkohoien, Pheno- 

lea Alkylphenolen, Naphtholen, Alkyinaphtholen oder Fettamin n, vorzugsweise die Ethylenoxid- oder 
Propylenoxid-Addukte mit den genannten Alkoholen und Aminen, sowie aus der Gruppe der Blockpolyme- 
re von Ethylenoxid, Propylenoxid oder einer Mischung davon eingesetzt wird. 

8. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB das nichtionische 65 
Tensid ein Gemisch ist, welches bei der Oxalkylierung von synthetischen Fettalkohoien aus der Oxosynthe- 

se oder bei der Oxalkylierung von naturlichen F ttalkoholen, vorzugsweise solchen, die nach Fettspaltung 
und Reduktion von Kokosdl, Palmol, BaumwolIsaat6l, Sonnenblumendl, Sojabohnendl, Leindl, RQbol, Talg 
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oder Fischol erhaltlich sind, mit Ethylenoxid, Propylenoxid oder einem Gemisch davon entsteht 
9. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 6 t dadurch gekennzeichnet, daB das nichtionische 
Tensid ein Oxalkylat, vorzugsweise Oxethylat, Oxpropylat oder eine Kombination davon, eines Fettamins, 
vorzugsweise Kokosfettamins, Talgf ettamins oder Oleylamins, ist. 
5 10. Verfahren nach mindestens ein m der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB D 1 und D 2 gleich 

oder v rschieden sind und einen unsubstituierten oder einen durch 1 bis 3 Reste aus der Gruppe Ci — C4-AI- 
kyl, Ci— d-AIkoxy, Phenoxy, Halogenphenoxy, Carboxy, Carbalkoxy, Acyl, Acyloxy, Acylamino, N-mono- 
oder N,N-disubstituiertes Carbamoyl, N-mono- oder NJSJ-disubstituiertes SulfamoyI, Sulfo, Cyano, Halo- 
gen, Nitro oderTrifluormethyl substituierten Phenylrest bedeuten. 

10 1 1. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB D ! und D 2 gleich 

oder verschieden sind und einen uber die i-oder 2- Position mit dem N-Atora der Azobrficke verbundenen 
Anthrachinonrest bedeuten, der unsubstituiert ist oder durch 1 bis 3 Reste aus der Gruppe Halogen, 
Hydroxy, Nitro, Q — CVAlkyl, Carboxyl, Acyl, COO — Ci — C4- AJkyl, CONH2, Acyiamino, Ci— C*-Alkoxy, 
Ci — C6-Alkylamino, Benzylamino, Anilino, Ci — Ci-Alkylthio und Ci — O-Alkylphenylsulfonylamino substi- 

15 tuiertist 

12. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 1 1, dadurch gekennzeichnet, daB D 1 und D 2 gleich 
oder verschieden sind und einen Rest eines aromatischen Heterocydus aus der Gruppe Benzimidazol, 
Benzimidazolon, Benzimidazolthion, Benzoxazol, Benzoxazolon, BenzothiazoL 2-PhenylbenzothiazoI, Ben- 
zothiazolon, Indazol, Phthalimid, Naphthalimid, Benzotriazol, Chinolin, Chinazolin, Chinazolinon, Phthala- 

20 zin, Phthalazinon, Chinoxalin, Benzo[c4Tmdolon, Benzimidazo[l^-a]pyrimidon, Benzo[e] [13]oxazinon, Di- 

benzo[a,c]phenazin, Chinoxalinon, Carbazol und Indol bedeuten, wobei die besagten Heterocyclen unsub- 
stituiert oder durch 1 bis 3 Reste aus der Gruppe Halogen, Amino, Ci— C^-Alkyl, Acetamido, Carbome- 
thoxyamino, Ci — Ci-Alkoxy, Nitro, Hydroxyphenyl, Phenyl, Sulfo und Carboxyl substituiert sind. 

13. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB D 1 und D 2 
25 jeweils dieselbe Bedeutung haben. 

14. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB man ein Amin 
der Formel D— NH2 diazotiert und mit 0,5 bis 0,53 Mol, bezogen auf ein Moi des Amins D— NH2, einer 
Verbindung der Formel (III) kuppelt, 
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R 1 und R 2 gleich oder verschieden sind und ein Wasserstoff-, Chlor- oder Bromatom, Trifluormethyl, 
Methyl, Ethyl, Methoxy, Ethoxy, Propoxy, Butoxy, Cyano, Nitro, Ethoxycarbonyl oder Methoxycarbonyl 
45 bedeuten. 

15. Verwendung der nach mindestens einem der AnsprQche 1 bis 14 hergestetlten Disazopigmente zur 
Herstellung von Druckfarben. 

16. Verwendung der nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 14 hergestellten Disazopigmente zur 
Herstellung von ldsemittelhaltigen Tief- und Flexodruckfarben. 

50 17. Verwendung der nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 14 hergestellten Disazopigmente zur 

Herstellung von Tief- und Flexodruckfarben auf waBriger Basis. 
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